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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verf ahren zur Herstellung von Schutzkolloid-stabilisierten Dispersionen von Viny- 
lester- Polymerisaten mit hohem Peststoffgehalt unter Einsatz wasserldsiicher kationischer Azoinitiatoren sowie 
die Verwendung dieser Dispersionen beziehungsweise der durch SprQhtrocknung daraus erhaltiichen redisper- 
gierbaren Dispersionspuhrer zur Modifizierung von Baustoff en. 

Aus wirtschaf tlichen GrQnden sollten Dispersionen mit raoglichst hohem Feststof fgehalt hergesteilt werden. 
Diese Forderung kann bisher jedoch nicht fur alle Dispersionstypen erfullt werden. So neigen Schutzkolloid-sta- 
bilisierte Dispersionen auf Basis Vmylester/(Meth)Acryiat bei hohen Feststoff gehalten zur Dilatanz. 

Der Einsatz kationischer Azoinitiatoren bei der Herstellung Emulgator-stabilisierter Dispersionen ist grund- 
satzlich bekannt 

In der DE-A 32 39 091 wind ein Verf ahren zur Herstellung kationischer Styrol- oder Acrylester-Latices in 
Gegenwart kationischer Comonomerer beschrieben unter Einsatz einer kationischen Azoverbindung als Initia- 
tor. Der Feststof fgehalt der in den Beispielen beschriebenen Dispersionen liegt bei max. 41 Gew.-%. 

Die US-A 4 489 192 betrifft hartbare kationische Polymer-Latices auf Basis von Vinylestern und kationischen 
quart are Ammoniumgruppen enthaltenden Monomeren, die in Gegenwart eines wasserloslichen kationischen 
Azoinitiators, eines Aminothiolsalzes und kationischen und/oder nichtionischen Emulgatoren hergesteilt wer- 
den. 

In einer Publikation von K. Sakota und T. Okaya (J. AppL Polym. ScL 204725 (1976) wird uber die Herstellung 
von kationischen Polystyrol-Latices berichtet, wobei als Initiator 2 7 2'-Azobis(2-amidinopropan)hydrochlorid 
eingesetzt wird. Stabile Latices werden nur unter Zusatz des kationischen Emulgators Dodecylpyridiniumchlorid 
oder bei Copolymerisation mit den kationischen Monomeren Dimethylaminoethylmethacrylathydrochlorid er- 
halten. Der Feststof fgehalt der beschriebenen Dispersionen liegt unter 25 Gew. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand darin, ein Verf ahren zur Herstellung von Schutzkolloid-sta- 
bilisierten Vinylester enthaltenden Polymerdispersionen bereitzustellen. 

Die Aufgabe wurde gelost durch Einsatz von wasserloslichen, kationischen Azoinitiatoren, 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Schutzkolloid-stabilisierten 
homo- oder copolymeren Vinylester enthaltenden Dispersionen durch Polymerisation von mindestens einem 
Vinylester und optional weiteren damit copolymerisierbaren Monomeren mittels wasserldsiicher kationischer 
Azoinitiatoren. 

Bevorzugte wasserldsliche, kationische Azoinitiatoren im Sinne der Erfindung sind Azoamidinverbindungen, 
beispielsweise 2^'-Azobis(2-methylpropionaniidm)dmydrochlorid, 2£'-Azobis(2-methyi-N-phenylpropionami- 
din)dihydrochlorid, 2^'-Azobis^^4-chIorophenyl)-2-methyIpropionamidin]dihydrochlorid, 2^2'-Azo- 
bis[N^4-hydroxyphenyl)-2-methylpropionamidm]dmydrochlorid 9 2^'-Azobis[N-(4-aminophenyl)-2-methylpro- 
pionamidin]tetrahydrochlorid, 2^'-Azobis[2-methyl-N(phenylmethyl)propionamidm]dmy^ochlorid, 2^-Azo- 
bis[2-methyl-N-2-propenylpropionamidin]dihydrochlorid, 2^-Azobis[N-{2-hydroxyethyl)-2-methyIpropionami- 
dinjdihydrochlorid, 2^'-A^obis[2^5-methyl-2-iniida2onn-2-yI)propan]dihydrochlorid, 2 f 2'-Azobis{2-(2-imidazo- 
lin-2-yI)propan]dihydrochlorid, 2 l 2'-Azobis[2-(4 r 5,6,7-tetrahydro-l H- 1 3-diazepin-2-yl)propan] dihydrochlorid, 
2^'-Azobis[2^3,4^-tetrahydropyrimidin-2-yl)propan]dihydrocU 2^'-Azobis[2-(5-hydroxy-3,4 r 5,6-tetrahy- 
dropyrimidin-2-yl)propan]dihydrochlorid, 2^'-A^obis{^l-(2-hydroxyethyl)-2-imidazolin-2-yI]-propan}dmydro- 
chlorid. 

Besonders bevorzugt wird als Initiator 2^-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochIorid verwendet 
Der Initiator wird vorzugsweise in einer Menge von 0,05 bis 2 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der 
Monomeren, eingesetzt. 

Als Monomere fur das erfindungsgemaBe Verfahren kommen die bekannten Vinylester in Frage, insbesonde- 
re Vinylester von linearen und verzweigten Monocarbonsauren mit 2 bis 12 Kohlenstoffatomen. Beispiele sind 
Vinylacetat, Vinylpropionat, Vinylbutyrat, Vinylpivalat, Vinyl-2-ethylhexanoat, Vinylester von *Versatic-Saure 
9,10 oder 1 1 (a,a-DialkyI-verzweigte Monocarbonsauren, Shell Chemie). Der Anteil der Vinylester betragt 
vorzugsweise mindestens 50Gew.-%, insbesondere 70 bis 90Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der 
eingesetzten Monomeren. 

Geeignete Comonomere sind Ethylen sowie Ester der Acrylsaure oder Methacrylsaure mit einem 1 bis 12 
Kohlenstoffatome aufweisenden Alkohol, beispielsweise Methylacrylat, Ethylacrylat, n-Propylacrylat, n-Butyl- 
acrylat, i-Butylacryiat, t-Butylacrylat, n-Hexylacrylat, n-Octylacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, Methylmethacrylat, 
Ethylmethacrylat, n-Propylmethacrylat, n-Butylmethacrylat, i-Butylmethacrylat, n-Octyimethacryiat, 2-Ethyi- 
hexylmethacrylaL Der Anteil dieser Comonomere betragt vorzugsweise bis zu 50 Gew.-%, insbesondere 5 bis 
30 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der eingesetzten Monomeren. 

Weiterhin konnen monoolefinisch ungesattigte Monocarbonsauren und Dicarbonsauren, beispielsweise 
Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Fumarsaure und Itaconsaure, sowie Mono- und Diester der Dicarbon- 
sauren, beispielsweise Maleinsauremonomethylester und Maleinsauremono-2-ethylhexylester sowie auch Salze 
der vorgenannten S§uren eingesetzt werden. Der Anteil dieser Comonomere betragt vorzugsweise bis zu 
5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der eingesetzten Monomeren. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird insbesondere in vollstandiger Abwesenheit von kationischen Comono- 
meren ausschlieBlich in Gegenwart von Vinylestern oder von Vinylestern und ausschlieBIich Comonomeren aus 
der Gruppe der neutralen und anionischen Monomeren durchgefuhrt 

Als Schutzkolloid wird vorzugsweise Polyvinylalkohol in einer Menge von 4 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 6 
bis 12 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der Monomeren eingesetzt Der Polymerisationsgrad des Pohyvi- 
nylalkohols liegt vorzugsweise bei 200 bis 3500, insbesondere zwischen 500 und 3000. Der Hydrolysegrad betragt 
vorzugsweise 80 bis 98 Mol-%, bevorzugt 88 Mol-%, insbesondere 85 bis 95 Mol-%. 



DE 195 31 515 Al 



Weitere Beispiele fur geeignete Schutzkolloide sind veretherte Cefiulosederivate, beispielsweise Hydroxyet- 
hylcellulose, Methylcellulose, CarboxymethylceQulose sowie Polyvinylpyrrolidon oder Polycarbonsauren. 

Das Verfahren kann als Batch-, Zulauf- oder kontinuierliches Verfahren durchgefuhrt werden. 

Die Polymerisationstemperatiir betragt vorzugsweise 40 bis 90°Q insbesondere 60 bis 80°C 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren werden vorzugsweise Dispersionen mit einem Feststoffgehalt von 
mindestens 45 Gew. -% erzielt Insbesondere werden Feststoffgehalte zwischen 50 und 75 Gew. besonders 
bevorzugt zwischen 60 und 70 Gew.-% erreicht 

Gegenstand der Erfmdung sind auch SchutzkoUoid-stabilisierte Polymerdispersionen mit einem Feststoffge- 
halt von mindestens 45 Gew. die durch Polymerisation von ausschlieBlich Vinylestern oder von Vinyiestern 
mit ausschlieBlich weiteren Comonomeren aus der Gruppe der neutralen und anionischen Monomeren mittels 
wasserloslicher kationischer Azoinitiatoren erhaltlich sind _ 

Die erfindungsgemaB hergestellten Dispersionen kdnnen zur Modifizierung von Baustoffen eingesetzt wer- 
den. , 

Aus den erfindungsgemaB hergestellten Dispersionen lassen sich durch Spruhtrocknung sehr gut redispergier- 
bare Kunststoffpulver herstellen. Derartige Kunststoffpulver konnen ebenfafls in hydrauBsch abbindenden 
Baustoffen sowie in Pulverfarben eingesetzt werden. 

Gegenstand der Erfmdung ist daher auch die Verwendung der nach dem erfindungsgemaBen Verfanren 
hergesteUten Polyvinylester-Dispersionen als Bindemittel in Baustoffen sowie zur Hersteflung von redispergier- 
baren Dispersionspulvern, vorzugsweise f Qr den Einsatz in Baustoffen und Pulverfarben. 

Die aus den erfindungsgemaB hergesteUten Polyvinylester-Dispersionen erhaltenen Puhrer weisen eine hdhe- 
re Lagerstabilitat auf als nach Standardverfahren zugangliche Pulver. 

Die folgenden Beispiele dienen der naheren Erlauterung der Erfmdung. Die angegebenen Teile und Prozente 
beziehen sich auf das Ge wicht, soweit nicht anders vermerkt 

Beispiell 

In einem 4-1-Glaskolben, der sich in einem Heizbad befindet und mit Ruhrer, RuckfluBkuhler, Tropftrichter 
und Thermometer ausgestattet ist, wird die in der nachfolgenden Tabelle angegebene Menge vollentsalztes 
Wasservorgelegt ■ 

Unter Rfihren (130 Upm) werden ,~ 
117,5 Teile Polyvinylalkohol (Viskositat einer 4%igen Ldsung bei 20°C: 8 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 MoI-%, 
Polymerisationsgrad: 1400X 

l^TeilNatriumlauryisulfatC^TexaponKliHenkel), 

33 Teile eines Ethylenoxid-Propylenoxid-Blockpolymerisats mit 20% Ethylenoxid («Genapol PF20, Hoechst 
AG)[ * 

1,0 Teil eines Entschaumers auf Basis einer Kombination von flfissigen Kohlenwasserstoffen, hydrophober 
Kieselsaure, synthetischen Copolymeren und nicht-ionogenen Emulgatoren (® Aghan 280, MQnzing Chemie), 
2,65 Teile Natriumacetat m *w% , . - _« * 

zugegeben und die Mischung auf eine Innentemperatur von 70° C aufgeheizt (Polymensationsflotte). 

Ferner werden eine Monomerenmischung bestehend aus 
580 Teilen Vinyiacetat, 

580Teilen Vinylester von Versatic-Saure 10, (®VeoValO,SheU-Chemie) und 

130 Teilen n-Butylacryiat m _ Imxr M 

sowie eine Initiatorldsung bestehend aus 2,1 Teilen 2^ f -Azobis(2-methylpropionamidm)dihydrochlond (®V-50, 

Wako Chemicals) in 

41,5 Teilen volientsalztem Wasser 

hergestellt 

Zu der auf eine Innentemperatur von 70° C erwarmten Polymensationsflotte werden 130 Teile Monomeren- 
mischung zugegeben. Sobald die Innentemperatur wieder 70° C erreicht hat, werden 8 Teile Initiatorldsung 
zugesetztund ISMinuten vorpolymerisiert m 

AnschlieBend wird die Monomerenmischung und parallel dazu 30 Teile der Initiatorldsung lnnerhalb von 
3 Stunden bei 70°C zudosiert Nach Dosierende wird die restliche Menge an Initiatorldsung zugegeben. Man 
erwarmt auf 80° C und lafit bei dieser Temperatur 1 Std. nachreagieren. 

Nach Abkuhlen auf 50° C werden Ldsungen von 
1,8 Teilen tert-Butylhydroperoxid, 70%ig (*Trigonox A-W 70, Akzo) in 
35 Teilen volientsalztem Wasser 
sowie 

13 Teilen Natriumhydroxymethansulfinat (®Rongalit C, BASF) in 
35 Teilen volientsalztem Wasser 

uber einen Zeitraum von 1 5 Minuten zudosiert Danach wird abgekuhlt 

Von den hergestellten Dispersionen wurden Feststoffgehalt, Siebrflckstand (Filtration durch ein 40 pm Sieb) 
sowie PartikelgrdBenverteilung (Aerosolspektroskopie) ermhtelt 
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Nr. 


Vorgelegte 

VVQSdCI 1 1 Iwl l^w 

[Tene] 


Feststoff 
L 7 °J vd Gl -J 


SiebrOckstand 

r%l f40 z/m Sipfcrt 


PartikelgroBenver- 
teflung 

dw [nm] dw/dn 




1 


1590 


44,9 


1 0,274 


569 


3,43 


10 


2 


1459 


46,8 


0,087 


872 


5,23 




3 


1338 


49,0 


0,065 


843 


4,83 


15 


4 


1174 


51,8 


0,056 


1596 


10,50 


5 


1060 


53,8 


0,017 


1472 


11,85 




D 


827 


oo,y 


U,0 13 


1335 


9,73 


20 


7 


807 


60,0 


0,005 


1328 


9,92 




8 


636 


64,2 


0,002 


1746 


12,79 



25 



Man erhalt Dispersionen mit hohem Feststoff gehalt In den vorliegenden Beispielen betragt der Mindestfest- 
stoff gehalt ca. 45%. Der SiebrOckstand nimmt mit zunehmendem Feststoffgehalt ab. Die Partikel von Dispersio- 
nen mit hohem Feststoffgehalt sind im Yergleich zu solchen mit geringerem Feststoffgehalt gr6Ber, die Vertei- 
30 lung ist breiter. 

Beispiel2 

Es wurden analoge Dispersionen wie in Beispiel 1 hergestellt, jedoch wurde als Schutzkolloid ein Polyvinylal- 
35 kohol mit folgender Spezifikation eingesetzt: 

Viskositat einer 4 % igen Ldsung bei 20°C: 4 mPa • s, 

Verseif ungsgrad: 88 MoI-% 

Polymerisationsgrad: 630 



45 


Nr. 


Vorgelegte 

Wassermenge 

[Teile] 


Feststoff 
[%] (get.) 


SiebrOckstand 
[%] (40 pm Sieb), 


PartikelgroBenver- | 
teilung 

dw [nm] dw/dn 




9 


927 


57,2 


0,032 


1256 


7,19 


SO 


10 


807 


60,3 


0,012 


1373 


9,04 




11 


636 


64,5 


0,018 


1272 


7.25 



55 



Bei Einsatz des niedermolekularen Polyvinylalkohols betrdgt der Mindestf eststoffgehalt ca. 57%. 

Beispiel 3 

60 

Es wurde eine Dispersion wie in Beispiel 1 Nr. 7 beschrieben hergestellt; als Schutzkolloidsystem wurde 
jedoch folgende Poryvinyialkohol-Mischung eingesetzt: 

40 Teile Polyvinylalkohol (Viskositat einer 4%igen Ldsung bei 20°C: 8 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 MoI-%, 
Polymerisationsgrad: 1400) 
65 und 

77,5 Teile Polyvinylalkohol (Viskositat einer 4%igen Ldsung bei 20° C: 4 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 MoI-%, 
Polymerisationsgrad: 630) 

Feststoffgehalt Siebnickstand und PartikelgrdBenverteflung sind nachfolgend zusammengesteHt: 

4 
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Nr. Feststoff Siebruckstand PartikelgroBenverteflung 

[%] (gef.) {%] (40 //m-Sieb) dw[nm] dw/dn 
12 59,7 0,007 1769 10,21 5 

Die Viskositat der Dispersion wurde mit einem Rotationsviskosimeter (VT500 der Fa. Haake) bei verschiede- 
nen Schergef alien bestimmt: 10 

SchergefaUeD[sec" ! ] Viskositat [mPa-s] 

10,71 5520 

17^3 4830 15 

29,93 4430 
58,44 3910 
83,21 3620 

139,1 3090 20 

231,7 2700 

Beispiel4 

Es wurde eine Dispersion analog Nr. 7 aus Beispiel 1 hergestellt, jedoch wurden Schutzkolloidsystem, Initiator 
und Polymerisationsbedingungen wie folgt geandert: 25 
Schutzkolloidsystem: 

40 Teiie Polyvinyialkohol (Viskositat einer 4%igen Losung bei 20° C: 8 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 
Polymerisationsgrad: 1400) ■ _■ 

und 

77,5 Telle Polyvinyialkohol (Viskositat einer 4%igen Losung bei 20°C: 4 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 30 

Polymerisationsgrad: 630) 

Initiator: 

2,1 Teiie 2£'-Azobis [2^2-iniidazoIin-2-yl)propan]dmydrochiorid 

Polymerisationsbedingungen 35 

Polymerisationstemperatur: 60°C 
Vorpolymerisationsdauer: 30 Min. 

Dosierzeit: 5Std 

Schutzgas: Stickstoff 40 

Es wurden Feststof fgehalt, Siebruckstand, TeilchengroBenverteilung und Viskositat der Dispersion bestimmt: 

Nr. Feststoff Siebruckstand PartikelgroBenverteilung 45 
[%] (gef.) [%] dw[nrn] dw/dn 

50 

13' 60,3 0,008 1343 9,29 

SchergefalleD^ec" 1 ] Viskositat [mPa-s] 

10,71 4230 

1733 3750 

2933 3530 

58,44 3320 

83,21 3240 

139,1 3070 

231,7 2820 

Beispiel 5 (Vergleich) 65 

Es wurden Dispersionen hergestellt wie in Beispiel 1 beschrieben, jedoch wurde folgende InitiatorlSsung 
eingesetzt: 



55 



60 
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2,1 Teile Ammoniumperoxodisulfat in 

41^TeflenvollentsalztemWasser. . . Ort0i0 

Die Polymerisation wurde bei 80° C durchgefuhrt Die Halbwertszeit von Ammoniumperoxodisulfat bei 80 C 
entspricht in etwa derjenigen von 2£'-A^obis(2-methylpropionaini^ bei 70°C 



10 



15 



Nr. 


Vorgelegte 

Wassermenge 

Uefle] 


Feststoff 

[%] (gef.) 


Siebruckstand 
[%] (40 tim Sieb) 


PartikelgroSenver- 
teilung 

dw [nm] dw/dn 


14 


1800 


41,9 


0,104 . 


2618 | 21,65 


15 


1590 


44,7 


nicht filtrierbar 


dilatant 


16 


1459 


46,6 


nicht filtrierbar 


dilatant 



20 



25 



30 



35 



Schergefalle 
D [sec 1 ] 

10,71 

17,93 

29,93 

58,44 

83,21 
139,1 
231,7 



Vlskosftat [rnPa-s] 
Disp. 14 

2500 
2330 
2070 
1900 
1630 
1500 



Disp. 15 
18200 
17600 
16300 



40 



45 



50 



55 



Bei Einsatz von Ammoniumperoxodisulfat als Initiator werden ab einem Feststoffgehalt von ca. 45% dilatante 
Dispersionen erhalten. m 

Spruhtrocknung der in den Beispielen 1, 3 und 5 beschriebenen Dispersionen 7, 12 und 14 und Emsatz der 
isolierten Dispersionspulver in hydraulisch abbindenden Baustoffen: 

Zu den Dispersionen 7,12 und 14 wurden jeweils 5%, bezogen auf Feststoff, Polyvinylalkohol (Viskositat einer 
4yoigen Losung bei 20° C: 4 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, Poiymerisationsgrad: 630) als 25%ige L5sung 
zugesetzt. 

Die Dispersionen wurden mit entionisiertem Wasser auf einen Feststoffgehalt von 40 Gew.-% verdOnnt und 
unter Zugabe einer Antibackmittelkombination aus Talk und Dolomit spruhgetrocknet (Spruhtrockner der Fa. 
Niro, Eingangstemperatur: 130°Q Ausgangstemperatur: 65° C, Durchsatz: 1 kg/Stunde). Der Antibackmittelge- 
halt betrug 12 Gew.-%. 

Es wurde die Zementvertraglichkeit der Dispersionspulver wie folgt bestimmt: 
500 Teile Portlandzement PZ 35 werden mit 1500 Teilen Normsand und 50 Teilen Dispersionspulver trocken 
gemischt und ansdilieBend mit 250 Teilen Wasser angeruhrt Unmittelbar nach Fertigstellung des dispersions- 
pulverhaltigen Zementmortels sowie 15 bzw. 30 rain nach Fertigstellung, wird nach DIN 18 555 Teu* 2 das 
AusbreitmaB bestimmt Die Zementvertraglichkeit des Dispersionspulvers ist um so besser, je grdBer das 
AusbreitmaB des ZementmSrtels ist, und je langsamer dieses als Funktion der Zeit abfallt 

Die Ergebnisse sind in der nachf olgenden Tabelle zusammengestellt: 



€0 



65 



6 
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Pufver aus AusbreitmaB [cm] 

Dispersion Nr. sofort nach 15 win nach 30 min 

7 20,2 19,3 19,2 

12 20,6 19,5 18,9 

14 (Vergleich) 15,5 13,6 12,7 



Man erkennt die deutlich bessere Zementvertraglichkeit der erflndungsgemaB hergestellten Dispersionspul- 
ver. 

Beispiel 6 

In einem Glaskolben, der sich in einem Heizbad befindet und mit RQhrer, RfickfluBkuhler, Tropftrichter und 
Thermometer ausgestattet ist, wird unter Aufheizen auf eine Innentemperatur von 80° C folgende Ldsung 
hergestellt (Polymerisationsflotte): 
1210 Tefle vollentsalztes Wasser, 

78 Teile Polyvinylaikohol (Viskositat einer 4%igen Losung bei 20°C: 18 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 
Polymerisationsgrad: 2700), 

39 Teile Polyvinylaikohol (Viskositat einer 4%igen L6sung bei 20°C: 8 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 
Polymerisationsgrad: 1400), 

1 TeU Natriumlaiiryisulfat, 

2,6 Teile Natriumacetat, ^ 

0,6 Teile eines Entschaumers auf Basis einer Kombination von pflanzlichen Olen, modifizierten Fettstoffen, 
nichtionogenen Emulgat ore n und Silikonol (<*Agitan 301 , Munzing Chemie). 

Nach Abkuhlen der Polymerisationsflotte auf 65° C werden zunachst 
1 Teil 2^ / -Azobis(2-methylpropionanndin)dihydrochlorid in 

5 Teilen vollentsalztem Wasser und anschlieBend 
58 Teile Vinylacetat 

hinzugefugt 

Die Innentemperatur fallt auf ca. 62° C ab. Sobald eine Temperatur von 68° C erreicht ist, werden 
1254 Teile Vinylacetat 

i nnerhalb von 3 Stunden zudosiert, wobei die Innentemperatur bei 72 bis 74° C gehal ten wird. 

Nach Dosierende werden 
0^2 Teile Ammoniumperoxodisulfat in 
15 Teilen vollentsalztem Wasser 

zugegeben wobei die Temperatur kurzzeitig auf ca. 77°C ansteigt AnschlieBend werden nacheinander 

0,63 Teile Ammoniumperoxodisulfat in 

15 Teilen vollentsalztem Wasser und 

0,63 Tefle Rongalit C in 

15 Teilen vollentsalztem Wasser 

zugesetzt 

Bei einer Innentemperatur von 65° C erf olgt die Zugabe folgender Ldsung: 
28 Teile Polyvinylaikohol (Viskositat einer 4%igen Ldsung bei 20° C: 18 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 
Polymerisationsgrad: 2700) 

6 Teile Polyvinylaikohol (Viskdsitat einer 4%igen Losung bei 20° C: 8 mPa-s, Verseifungsgrad: 88 Mol-%, 
Polymerisationsgrad: 1400) 

O^ Teile Natriumlaurylsulf at in 
184 Teilen vollentsalztem Wasser. 

Von der Dispersion wurden Feststoffgehalt, Viskositat, Siebruckstand und PartikelgroBenverteilung be- 
stimmt: 

Nr, Feststoff Viskositat [mPa-s] Siebruckstand PartikelgroBenver- 
[%] (gef.) (D = 17,93 s*7 [%] (40 fjm Sleb) teilung 

83,21 s" 1 ) dw[nm] dw/dn 



17 50,1 11500/8070 0,013 1807 10,22 



DE 195 31 515 Al 



Zura Vergleich wurde eine Dispersion unter Einsatz der gletchen Menge an Ammoniumperoxodisulfat herge- 
stellt Die Polymerisation wurde bei einer Innentemperatur von 82 bis 84° C durchgefuhrt (vergleichbare Halb- 
wertszeiten der Initiatoren). 

Nr. Feststoff Viskosrtat [mPa-s] Siebruckstand PartikelgroBenver- 
[%] (get) (D = 17,93 s" 1 / [%] (40 /mi Sieb) teflung 

83,21 s" 1 ) dw[nm] dw/dn 

18 50,0 13000/8590 0,024 1911 12,34 

Die Dispersionen 17 und 18 wurden mit entionisiertem Wasser auf einen Feststoff gehalt von 35% verdunnt 
und spruhgetrocknet Die isolierten Dispersionspulver wurden mit 0,2% einer hydrophoben Kieselsiure abge- 
miscbt 

Die Lagerstabilitat der Pulver wurde wie folgt bestimmt: 
Das Dispersionspulver wurde in eine Kristallisierschale von 5 cm Durchmesser und 3 cm Hdhe gefullt und fur 
24 Stunden in einen Trockenschrank bei 50°C gestellt 

Wahrend das aus Dispersion 18 isolierte Pulver (Vergleich) deutlich zusammengebacken war, lag das durch 
Spruhtrocknung der Dispersion 17 erhaltene erfindungsgemaBe Pulver nach der forcierten Lagerung unveran- 
dert vor. 

PatentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellung von Schutzkolloid-stabilisierten homo- oder copolymeren Vinylester enthal- 
tenden Dispersionen durch Polymerisation von mindestens einem Vinylester und optional weiteren damit 
copolymerisierbaren Monomeren mittels wasserioslicher kationischer Azoinitiatoren. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Azoinitiatoren Azoamidinverbindungen 
eingesetzt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Schutzkolloid Polyvinylalkohol in einer 
Menge von 4 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der Monomeren eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Polymerisationsgrad des Polyvinyialkohols 
200 bis 3500 betragt und der Hydrolysegrad 80 bis 98 Mol-Vo betragt 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Polymerisationstemperatur 40 bis 90° C 
betragt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Monomere ausschlieBlich Vinylester oder 
Vinylester und ausschlieBlich weitere Comonomere aus der Gruppe der neutralen und anionischen Mono- 
meren eingesetzt werden. 

7. Schutzkolloid-stabilisierte Polymerdispersion mit einem Feststoffgehalt von mindestens 45 Gew.-%, die 
durch Polymerisation von ausschlieBlich Vinylestern oder von Vinylestern mit ausschlieBlich weiteren 
Comonomeren aus der Gruppe der neutralen und anionischen Monomeren mittels wasserioslicher kationi- 
scher Azoinitiatoren erhaltlich sind. 

8. Polymerdispersion nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB der Feststoffgehalt der Dispersion 
zwischen 60 und 70 Gew.-% liegt 

9. Verwendung der nach dem Verfahren gemaB Anspruch 1 hergestellten Polymerdispersion zur Herstel- 
lung von redispergierbaren Dispersionspulvern. 

10. Verwendung der nach dem Verfahren gemaB Anspruch 1 hergestellten Polymerdispersion als Bindemh- 
tel in Baustoffen. 
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